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Oa sait quo I'indoxyle et Tindigo i>euvent 
reagir en foriiiant nu leucoindigo comme 
hidique par I'cquatioii ;5uivante : 
coil CO <X) 
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5 ct en outre que Viudoxyle peut etre (>xyde 
p<U' Tuir oa uutres iigeuts oxydaiits a nne 
t(Mupcrature api>ropriee dc fagou telle que le 
produit soit c?eusibleinejit le leueoindigo, Pin- 
digo forme ]>ar I'oxydatiou de rindoxyle 

10 reagissant probableiii(?nt avec I'iiidoxyle 
eomrae decrit ei-dessus. On a propose dans 
le brevet anglais 6.226 du 14 mars 1904 
d'utiliser ces reactiouii pour la fahi'ieation 
direete du Icucoindigo Ti partir de Tindoxyle, 

i5 econoiiii:iant niu^i \ine partic des fnas d'oxy- 
dation de I'lndoxyle poui' donuer 1' indigo et 
de reduetion ulterieure de Tindigo, par 
exeniplc au nioyen d'hydrosulfite de sodium 
pour donner le leucoindigo. 

2 0 Mais, a moins que Talcali caus^tique uti- 
lise dans la production de Fiudoxyle puisic 
etre .separe du leucoindigo sous une forjue 
telle qu- il puisse etre I'ecupere pour etre re- 
utilise, la perte de cet aU-ali peut faeilenient 



2 0 



I'emjiorter snr I'eeonomie nuintionnee ci-des 
?:uir! et ie ])roc'ede pent ne pas etre eeononii- 
que. II n'est pa>? decrit de procede <Ie reeu- 
jieration dans le !>L-ovet anglais i^'2'2i\/'ii)0^i 
ci-dessus meutionne. 

La separation de rindoxyle de Talcali 3o 
peut toutefojs s't^tfectuer comme decrit dans 
le brevet anglais 22.288 (1910) du 27 sep- 
tenibre 1909 et I'indoxyle separe i>ourrait 
alors etre traite comme decrit dans le bre- 
vet anglais 6226/1904 de fagon h former 35 
un Icueoindigc). ACais ee precede presenle 
Pinconvenieut que Fiudoxyle relativeinent 
in;5table est soiimis a un traitement prelinii- 
naii*e un pcu long jjendant lequel il est sus- 
ceptible de 60 decom2X}ser en donuant des 
sous-produits col ores qui sou il lent le leu- 
coindigo, 

Lc but de la presente invention est de 
preparer le leucoindigo piir action directe 
d'indoxyle alcalin fondu sur Findigo, en re- 65 
mediant aux iueouvenients des procedes 
mentionnes ei-dessus. On a constate que le 
leucoindigo est precipite sous forme d'un 
sel metalHque alcalin en partant de ses 
solutions alcalines caustiques aquouses si la 5o 
concentration de Falcali caustique depa^^^^e 
une cortaine quantite minima, en gros, envi- 
ron 15 0/0 du poids de la solution dans le 
cas de :^oude caustique et que la proportion 
du leueoindigo ainsi precipite augmente ra- 



')5 



Prix du fascicule : 5 francs. 



BNSOOCID: <FB ^769353/L-r_> 



[769,353] — 2 

pidement lorsque la coBcentratiou de raleali 
caustique augmented de sorte que, lorsque la 
concentration de Paicali atteint 22 a 23 0/0 
environ 75 a SO 0/0 de leacoindigo preci- 
5 pite. De ce fait il est possible, scion Tinven- 
t-ion, de fiiire reagir directementj avec une 
suspension aqueuse d'indigO; de Tindoxyie 
alcalin caustique (prodiiit nonnalement en 
faisant fondre de la phenylglyciue avec de 
10 raleali caustique et de la sodamide), puis, 
en reglant la proportion d*eau dans la solu- 
tion alcaJine caustiquCj de faire precipiter 
le leucoindigo en grande proportion, sous 
forme d'un sel metallique alcalin, de le fil- 

1 5 trer, puis de traiter le filtrat pour reeuperer 

ralcidi. 

Toutefois, en travaillant de cette fagon, 
on a constate que la precipitation du sel 
metallique alcidin du leucoindigo est suscep- 
o.o tible de donner lieu a la formation de ma^- 
st^ goudronneuses amorphes qui renfemient 
des impuretes rendant teme la teinte du pro- 
duit fini. On a constate que ceci est dii en 
partie a la pre^sence de certaines bases aro- 

2 5 matiques, telles que 1' aniline et la methyla- 

niline qui sont toujours obtenues coiuuva 
sous-produits dans la masse fondue d'indo- 
xyle. En consequence on effectue la reac- 
tion de la niassa fendue d'indoxyle 

3q avec 1' indigo avec une dilution aqueuse 
plus grande que cela ne conviendrait }>our 
preoix>iter diroctement lo leucoindigo et alors 
en evaporant Texces d'cau, on enleve simul- 
tanement Taniline, etc., et on regie la cou- 

35 centration de I'aleali au degre vouhi- De 
cette fagon, il est possible de precipiter le 
sel leucoindigo sous forme relativenient pxue 
a Fetat de cristaux jaimes en forme d'ai- 
guilles qui peuvent sc filtrer facilement. 

Si toutefois, Talcali caustique utilise dans 
la masse fondue d'indox^ie est constitue, 
corame cela est Thabitude, par un melange 
de sonde caustique et de potasse caustique, 
le sel leucoindigo prccipite qui, dans ce eas 

/i5 consiste en un melange de sels de sodiimi et 
de potassium, i>eut ne pas bien cristalliser 
si la propt>rtion de Thydroxyde de potassium 
depasse 50 0/0 en poids de Thydroxyde 
total present dans le Tiielange. En couse-. 

5o queuce, on a trouve quil etait avantagenx 
de regler si necessaire les proportions d'hy- 
droxyde de sodium et de potasium presents 



dans le melange final de la reaction en ajr»tt- 
timt de petites quantites d'une solution 
aqueuse fortement concentree d'hydroxyde .>5 
de sodium ou d'un melange d'hydroxyde de 
sodiimi et de potassium contenaut ime pro- 
portion plus gi-ande du compose sodique que 
celle qui existe dans le melange de la reac- 
tion. Cette addition pent eti'e utilisee, en fio 
partie, en aidant au reglage du melange a 
la concentration desiree pour la precipita- 
tion du leucoindigo. Ceci n'est toutefois pas . 
ime cai-acteristique necessaire de I'invention 
mais aide a Tobtention d'un leucoindigo sous fj5 
une forme bien cristallisee. 

En quelques mots, la presente invention 
consiste a traiter Tindigo avee approxima- 
tivement deux proportions moleculaires 
d'une solution alcaline d'indoxyle (par 
exempTe une masse fondue alcaline telle que 
I'on en obtient dims la fusion alcaline de la 
phenylglycine) en presence d^me quantite 
d'eau sufiisante jx>ur raaintenir le leuco- 
indigo en solution, a enlever les bases aro- ^5 
matiques (telles que Tauiline et la methyl- 
aniline) et une quantite appropriee d'eau, 
avec ou sans reglage de la concentration en 
XaOH x>ar addition de sonde caustique 
(par exemple sous fomie d'lme solution go 
aqueuse concentree), de sorte que par refroi- 
dissenient une partie sensible du sel alcalin 
du leucoindigo se sepiu^e. Le sel alcalin 
pent etre sepai-e par filtration et converti 
en leucoindigo par traitement avecun acide; 85 
I'aleali pent etre recupere par les precedes 
liabituels. 

exemple suivant dans lequel les parties 
sont en poids explique T invention sans la 
limiter. 90 

Exemple. — On fait couler a Fetat fondu 
dans ime suspension bien agitee de 855 par- 
ties d'indigo dans 10.000* parties d'eau 
froide un melange d'indoxyle (850 parties), 
d'hydroxyde de sodium (1.700 parties) et g5 
d'hydroxyde de potassium (1.250 parties), 
avee les sous-produits habituels, melange 
obtenu par fusion de phenylglycine avec de 
I'aleali caustique et de la sodamide. On 
refroidit si necessaire, de fagon a regler ia 100 
temperature finale du melange a 90°-95** et 
lo melange est maintenu a cette temperature 
tout en ngitant pendant quinzo minutes. Oa 
produit ainsi une solution de leucoindigo 
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(liiurf Jc Falcjili enuzftiiiuc. Sous precision r«i- 
duite, on fail: disfiHor I'cau dc In solution 
pendant trente a soixante minutes jiisqu'a 
ce que le distiHa.t ne contienne plus de gout- 
5 telottes liiiileuse:3 d'auiline ou de nietliyl- 
aniline et que le poids total du distillat soit 
d'euviron 1.200 parties. La solution est alors 
refroidie pendanl; une houre 1/2 a deux 
heures jusqu'a 10" ot, pendant le rofroidis- 

1 () senient, ou ajoute 1.500 parties d'une solu- 

tion a 50 0/0 d'hydroxyde de sodiiun. Apres 
ngitation pendant 1/2 heiire a 10°, la sus- 
peusion resultant de eristaux de sels de so- 
dium et de potnss;ium du leueoindigo en 
i5 solution alcaline e^t filtree. 

Le leueoindigo retenu sur Ic filtre e^st 
agite daus 9.000 i)arties d'eau cliaiide dans 
lesquellos il se dissout coni]>leteiiient sauf 
nne j.jotite quantite d'ijidigo, Ce dernier est 

2 0 scparc par filtration et la solution est alors 

neutralisee en ajoiitunt graduelleinent envi-^ 
ron 3.400 parties d'uno solution ii 20 0/0 
d'aeide sulfuriqne. indigo l)lanc precipite 
alors et apres filtratioji et lavage pour enle- 

13 5 ver les sels dissous, il pout etre utilise a la 
faxton liabituelle. 

Les operations ei-dessus mentioiiuees sont 
de preference effectuees autant que p<:)ssible 
a Tabri de Pair qui, ainsi que cela est bieu 

3o connu, oxyde rapidenient les solutions alca- 
Hnes de leueoindigo. 

Le flltrat alcalin du sel leueohidigo con- 
tient la phis grande partie de Talcali qui 
se trouvait an debut dans la masse fondue 

35 d'indoxyle^ ainsi qu'iino eertaine quantite de 
leueoindigo. II est dilue avec un volunue egal 
d'eau chaude et Ton y fait passer de I'air 
jusqu'a ee que Toxydation du leueoindigo 
pour douner I'indigo soit terininee. Apres 

4o flltrage. i'indigo pent etre utilise do nouveau 
et I'alcali etre reeupere du filtrat par eva- 
j)oratit>D a la fneou liabituelle. 

I'' Procede do fabrication de leueoindigo 
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ou de son s(d alcalin qui coii.«?iste en ee (jue 4 
Fon traite Tindigo avec environ deux pro- 
portions nioleculaires d'lme solution alcaline 
d'indoxyle en presence d'une quantite d'eau 
suffisante pour retenir le leueoindigo en so- 
lution, en ee que Ton enleve les bases aro- 5o 
matiques (telles que Taniline et la methyl- 
aniline) et une proportion appropriee d'eau 
do telle fagon qu'une paitie sensible du sel 
a leal in du leueoindigo se separe par refroi- 
dissement et en ce que, si on le desirC; on 55 
eonvertit le sel alealin separe en leucoindo- 
xyle par traitement avec un acide. 

Ce precede i>eut etre caracterisc, en outre, 
par l(?s points suivauts, ensemble ou sepa- 
rement : 6o 

(('. On ajoute la soudc caustique, de pre* 
ference sous fonne d'une solution aqueuse 
eoiieeutree; apres eidevejuent des bases aro- 
matiques; 

Lorsque la potasse caustique esc 65 
afeentCj la con cent rati on en alcali est reglee 
l>ii.r evapoi'ation d'eau et (ou) addition de 
sonde eaustiqiie jusqu'a une valeur qui ne 
descend pas en dessous de 15 0/0, de pre- 
ference 22 a 28 0/0, calculee par rapport 70 
au i)oids de la solution; 

c. Lorsque la |>otasse caustique est prc- 
sente, la sonde caustique est ajoutee en 
quantite suffisante pour reduire la propor- 
tion de potasse caustique a une valeur qui 70 
ne dei^asse par 50 0/0 en poids de 1' alcali 
total ; 

d, L'indoxyle est applique sous forme 
d'une masse fondue alcaline. 

2** A titre dc ^^^'oduits industries nou- 80 
veaux, leueoindigo et ses sels alcalins obte- 
uus par le procede ci-dessus. 

Soci<^td dite : 
IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED. 

Par procuration : 
Soci<^te Brandon, Simonnot et RiNcr. 
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